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© Verfahren zur Hersteliung eines Wasch- oder Reinigungsmittels mit einem Salz eines ac-Sulfofettsaureesters 



Ein korniges Wasch- Oder Reinigungsmittel mit einem Salz 
einesot-Sulfofettsaureesters und g uteri Pulvereigenschaften 
erhaltmandurch 

1. getrennte Zubereitung einer Aufschlammung (A) mit ei- 
nem Salz eines a-Sulfofettsaureesters und ohne merklichen 
Gehalt an einer stark atkalischen Komponente und einer Auf- 
schlammung (B) mit einer stark alkalischen Komponente und 

2. gleichzeitiges Spruhtrocknen der beiden Aufschlammun- 
gen (A) und (B) im selbenTrocknungsraum. 

Das beschriebene Verfahren ermSglicht eine wirksame 
Unterdruckung der unerwunschten Hydrolyse des Salzes 
eines «-S u (f of ettsau re esters wahrend der Hersteliung des 
kornigen Wasch- oder Reinigungsmittels. Bei einem nach 
diesem Verfahren hergesteilten Wasch- oder Reinigungs- 
mtttel kommt es nicht zu einem Verbacken im Lauf e der Zeit. 
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PATENTANSPRtfcHE 

Verfahren zur Herstellung eines Wasch- Oder Reini- 
gungsmittels mit einem Salz eines a-Sulf of ettsaure- 
esters durch Spruhtrocknen, dadurch. gekennzeichnet> 
da£ man 

1 . getrennt eine Auf schlammung (A) mit einem Salz 
eines a-Sulf of ettsaureesters und ohne nennens- 
werte Menge einer stark alkalischen Komponente 
und eine Auf schlammung (B) mit einer stark alkali 
schen Komponente zubereitet und 

2. gleichzeitig beide Auf schlammungen (A) und (B) 
im sel"ben Trocknungsraum spriihtrocknet . 

Yerfahren nach Anspruch 1» dadurch gekennzeichnet $ 
daB man eine Auf schlammung (A) verwendett deren G-e- 
halt an stark alkaliBclier Komponente hochstens 
3 &ew.-#t bezogen auf das Gewicht des trockenen 
Wasch- oder ReinigungsmittelSt betragt. 
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Yerfahren zur Herstellung eines Wasch- 
Oder ReinigungBmittels mlt einem Salz 
eines a~Sulf of ettsaureesters 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
eines kSraigen Oder pulverf ormigen Wasefc- oder Eeini- 
gungsmittels mit einem Salz eines a-Sulf of ettsaure- 
esters, insbesondere ein Verfakren zur Herstellung 
eines kbmigen Waecb- oder Eeinigungsmittels mit einem 
Salz eines a-Sulfof ettsaureesters und guten Pulver- 
eigenschaften f bei velchem si eh. eine uiierwunschte 
Hydrolyse des Salzes des a-Sulf ofetts&ureesters vah- 
rend der Eerstellung des Wascli- oder Eeinigungsmittels 
unterdrucken laBt. 



Es sind bereits oberflaqhenaktive Mitt el bzw. Tenside 
25 hervorragender Eeinigungskraft selbst in Waschwasser 
relativ holier Harte bekannt. Von diesen oberflSchen- 
aktiven Mitteln haben insbesondere die Salze von a-Sulfo- 
f ettsaureestern Beachtung gefunden f da diese eine her- 
Torragende Eeinigungskraft und Schmutzdispergierfahig- 
30 keit besitzen. Dies ist darauf zuruckzuftUiren, da 

die Salze von a-Sulfof ettsSureestern nur eine geringe 
Keigung zur Bildung unloslicher Komplexverbindungen als 
Ergebnis einer Umsetzung mit beispielsweise in Wasser 
enthaltenem Calcium zeigen. 

35 
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1 Es wurden auch bereits die verschiedensten Versuche un- 
temommen, in kornigen' Wasch- Oder Reinigungsmitteln 
anstelle samtlicher Oder eines Hauptteils der iiblichen 
Phosphatbuilder als Builder Carbonate $ Silikate und 

5 Alum i n o sil ikat e » d.h. Zeolite* einzusetzen* da bekannt- 
lich die Phosphatbuilder Flu£- t See- und Teichwasser 
eutrophieren . Auch diese Versuche fuhrten dazu, dafi 
der Einsatz von Salzen von a-Sulf of ettsSureestern isomer 
interessanter wird. 

10 

Nachteilig an den Salzen von a-Sulf of ettsaureestem 
ist jedoch, dafi sie relativ leicht zu Salzen von 
a-Sulf of ettsauren echlechter OberflachenaktivitSt 
hydrolysiert werden und - bei Verwendung in kornigen 
15 Wasch- oder Reinigungsmitteln - zum Verbacken neigen. 

Zur Vermeidung dieser Schwierigkeiten wurden bereits 
die verschiedensten Versuche unteraommen . So 1st es 
beispielsweise aue der JP-OS 28507/1977 bekannt f eine 

20 Hydrolyse der Salze von a— Sulf of ettsaureestem und 

das Verbacken von solche Salze enthaltenden kornigen 
Wasch- oder Reinigungsmitteln dadurch zu verhindern, 
daB man spezielle alkalische Builder mitverwendet . Aus 
der JP-OS 28163/1978 ist es bekannt, zur Verhinderung 

25 der Hydrolyse von Salzen von a-Sulf of ettsaureestern 
Kombinationen aus gehinderten Phenolverbindungen und 
HydrozypolycarbonssLureestersalzen zu verwenden. 

Der Erfindung lag nun die Aufgabe zugrunde» uuter Ver- 
3° meidung der geschilderten Schwierigkeiten ein Verfahren 
zur Herstellung koraiger oder pulverf onaiger Wasch- . oder 
Reinigungsmittel mit ein em Gehalt an Salzen von a-Sulfo- 
f ettsaureestem zu entwickeln, bei dem sich einerseits 
die Hydrolyse der Salze der a-Sulf of ettsaureester wah- 
35 rend der Herstellung des kornigen Wasch- oder Reini- 



BNSDOCID: <DE 3237001A1_I_> 



5 



3237001 



gungsmittels wirksam unterdrttcken ISLBt und anderer- 
Beits kornige Wasch- oder Beinigungsmittel ohne Neigung 
zum Verbacken selbst bei langerdauernder Lagerung er- 
halten werden. 

Der Erf in dung lag die Erkenntnis zugrundet daB sich die 
gestellte Aufgabe auch ohne Mitverwendung zusatzlicher 
Komponenten durch Modifizieren der Sprtlhtrocknung 18- 
sen laBt. 

Gegenstand der Erfindung ist somit ein Verfahren zur 
Herstellung eines Wasch- Oder Reinigungsmittels mit 
mindestens einem Salz mindestens eines a-Sulfofett- 
sSLureesters durch Spruhtrocknen, welches dadurciL ge- 
kennzeichnet ist, daB man 

1 • getrennt eine Auf schlammung (A) mit einem Salz eines 
a-Sulf of ettsaureesters und ohne nennenswerte Menge 
einer stark alkali schen Komponente und eine Auf- 
schlammung (B) mit einer stark alkaliscixen Kompo- 
nente zubereitet und 

2. gleichzeitig beide Auf schl ammungen (A) und (B) im 
selben Trocknungsraum spruhtrocknet . 

Im Bahmen des Verfahrens gemaB der Erfindung erfahren 
die Salze der a-Sulf of ettsaureester keine nennenswerte 
Hydrolyse, da eie nicht in Gegenwart einer groBen Menge 
Wasser mit stark alkalischen Komponenten in Beriihrung 
gelangen. Der G-rund daftir, varum erf indungsgemSB herge- 
stellte kornige oder pulverfSrmige Wasch- oder Reini- 
gungemittel niclit zum Verbacken neigen, ist noch niclit 
vollstandig geklSrt. Vermutlich rtihrt dies daher, daB 
die klebrigen, trockenen Pulverteilchen der Auf- 
schlaramung (A) miteinander nicht in direkten Kontakt 
gelangen* da die verspriihten Pulverteilchen der Auf- 
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to 

l schlSmmung (A) in einem Zustand trocknen, ir^lem das 
verspruhte Pulver der Auf schl aimnung (B) an den Ober- 
flachen der verspriihten Pulverteilchen der Aufschlam- 
mung (A) haften. 

5 

Als Salse von a-Sulf of ettsaureestera konnen in der 
Auf schlammung (A) solche der allgemeinen Pormel: 

R - CHCOOR. 
| 1 

10 S0 3 M 
worin bedeuten: 

R eine Alkylgruppe mit 4 bis 20 Kohlenstof fatomen ; 
R 1 eine Alkylgruppe mit 1 bis 6 Kohlenstof fatom(en) und 
15 M ein Kation, 

verwendet verden. 

Die durch R und R 1 dargestellten Alkylgruppen konnen ge- 
rad- oder verzweigtkettig sein. 
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Die erfindungsgemaB verwendbaren Salze von a-Sulfofett- 
sSureestera erhalt man in ublicber bekannter Weise aus 
Pettsauren. So werden beispielsweise Pettsauren, 2.B, 
gehartete Talgf ettsSuren oder gehartete Palmolfett- 
sauren, verestert, die erhaltenen Ester eulfoniert und 
anschlieBend beispieleweise mit Natrium- oder Kalium- 
hydroxid neutralisiert . Besonders bevorzugte Reste R-j 
Bind Methyl-, Ethyl-, n-Propyl- oder Isopropylgruppen • 
Bevorzugte Kationen sind Alkalimetall- , £j»B. 
Natrium- oder Kaliumkationen. 



Die Auf BChlSmmung (A) enthalt keine merkliche Menge an 
einer stark alkalischen Verbindung. Unter "stark alka- 
lisch" ist zu verstehen, daS eine solche Komponente 
35 einer 1-gev.?Cigen vaBrigen Losung einen pH-Vert von 10,6 
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oder dartiber verleiht. Typieche Beispiele fttr stark 
alkalische Komponenten Bind Natriumcarbonat und Natrium- 
silikat. 

Ttoter dem Ausdruck "keine merkliche Menge an einer 
stark alkalischen Verbindung 11 1st zu verstehen, daB 
der Gehalt der Auf schlammung (A) an der stark alkali- 
schen Komponente nicht mehr als 3 Gew,-%» bezogen auf 
das G-ewicht des trockenen Wasch- Oder Reinigungsmittels» 
betragt # 

Die Auf schlSmmung (A) kann neben mindestens einem Salz 
mindestens eines a-Sulf of ettsaure esters anionische 
oberflachenaktive mttelt - einschliefllich Seife, oder 
ampholytische oberflachenaktive Mittel und gegebenen- 
falls niclit stark alkalische Komponenten* 2,B. 
Natriumcitrat oder Natriumsulf at , enthalten. Der Fest- 
stoffgebalt der Auf schlSmmung (A) 1st niclit kritischt 
solange dieser nur die Zubereitung der Auf sc hl aminun g» 
den Transport der Auf schlammung durch Rohrleitungen 
und den Spruhvorgang nicht beeintr&chtigt . Im allge- 
meinen betragt der Eeststoff gehalt der Auf schlammung 
(A) etwa 50 bis 70 &ew.-£. 

Die Aufschlammung (B) enthSlt eine stark alkalische 
Komponentei d.h. eine solche, deren 1 -gew.#ige wSBrige 
Losung einen pH-Wert von niclrfc veniger als 10 f 6 auf- 
veist. Typisclie in der Auf schlammung (B) verwendbare* 
stark alkalische Komponenten sind Natriumcarbonat und/ 
oder Hatriums ilikat . 

Wie bereits erwShnt, kann in der Auf schlSmmung (A) 
eine untergeordnete Menge ah der stark alkalischen 
Komponente enthalten sein. ZweckmaBigerweise sollte 
3edoch die Gesamtmenge des k&raigen Wasch- oder Beini- 
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l gungsmittels an stark alkalischer Komponente in der 

Aufschlammung (B) enthalten eein. Der Zusatz von Salzen 
von a-Sulfof ettsaureeetern zur Auf schlaimnung (B) 
empfiehlt sich nicht, da dieee die stark alkalische 

5 Komponente enthSlt. Gegebenenfalls konnen der Auf- 
schlammung (B) 3edoch andere anionische oberflachen- 
aktive Mittel, einschlieBlich von Seifen, als Salze 
von a-Sulfof ettsaVureestern und/oder ampholytische 
oberflSchenaktive Mittel einverleibt werden. 

10 

Wie auch im Falle der Auf schlammung (A) ist der Fest- 
stoffgehalt der Aufschlammung (B) nicht kritisch, solange 
er die Zubereitung der Aufschlammung, deren Transport 
durch Rohrleitungen und den Sprtthvorgang nicht beein- 
15 trachtigt. ZweckmSBigerweise betragt der Feststoffge- 
halt der Aufschlammung (B) etwa 50 bis 75 Gew.-£. 

Bei der erf indungsgemaBen Herstellung der koraigen 
Wasch- oder Reinigungsmittel konnen ubliche bekannte 
20 Zusatze, z.B. Chelatbildner, optische Aufheller, Pig- 
mente o.dgl. in den Auf schlammungen (A) und/oder (B) 
mitverwendet werden. 

ErfindungsgemSB werden beide Auf schlannnungen (A) und (B) 
25 gleichzeitig in denselben Spruhraum verspriiht. In die- 
6 em gelangen sie in der Kegel im Gegenstrom mit HeiB- 
luft in Bertthrung. Die Sprtthtrocknung kann in ublicher 
bekannter Weise durchgefuhrt werden. Venn die Auf- 
schlammungen (A) und (B) getrennt spruhgetrocknet wer- 
30 den und die getrennt getrockneten Pulverteilchen der 
Auf schlammungen (A) und (B) anschlieBend mlteinander 
gemischt werden, laBt sich zwar die Eydrolyse der Salze 
der a-Sulfofettsaureester bis zu einem gewissen Grad 
unterdrtlcken, man erhalt jedochkein kSraiges Wasch- Oder 
35 Reinigungsmittel ohne Neigung zum Zusammenbacken im Lau- 
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fe der Zeit. Dies 1st darauf zuruckzufuhren f daB die 
getrockneten Pulverteilchen der Auf schlammung (A) nicht 
ausreichend mit den getrockneten Pulverteilchen der 
Auf schl aTnmun g (B) beschichtet sind. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung nSher 
veranschaulichen. Die in den Beispielen angegebenen 
Werte fur den prozentualen Gehalt an Disalz und die 
prozentuale Menge an verbackenem Wasch- oder Reini- 
gungsmittel verden nach folgenden Testverfahren erhal- 
ten: 

1. Prozentualer Gehalt an Disalz 

Eine gegebene Menge einer Probe wird mi t einer 90#igen 
waBrigen Ethan olio sung extrahiert. Beim Extrahieren 
15st sich das Salz des a-Sulf of ettsaureesters im 
Extraktf das Disalz der a-Sulf of ettsaure fallt dagegen 
aus. Die Mengen an Salz des a-Sulf of ettsaureesters und 
an Disalz der a-Sulf of ettsaure ergeben sich durch 
Methyl enblau-Rucktitration . 

Der prozentuale Gehalt an Disalz l&Bt sich aus folgen- 
der Gleichung errechnen: 

Y 

Prozentualer Gehalt an _ x 100 

Disalz X + Y 

In der Gleichung bedeuten: 

X den Gehalt der Probe an Salz eines a-Sulf of ettsaure- 
esters und 

Y den Gehalt der Probe an Disalz der a-Sulf of ettBaure. 

Der prozentuale Gehalt an Disalz entspricht dem Grad 
der Hydrolyseanf alligkeit des Salzes des a-Sulfofett- 
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saureesters. Der prozentuale G-ehalt an Disalz steigt 
mit steigender Hydrolyseanf alligkeit des Salzes des 
a-Sulf of ettsaureesters • 

2 # Prozentuale Menge an verbackenem Wasch- Oder Rei- 
nigungsmittel . 

Eine Probe des Wasch- Oder Reinigungsmittels wird in 

einen Waschmittelkarton einer GrSBe von 30 cm x 

22,5 cm x 6,5 cm gefUllt. Der gefiillte Karton wird dann 

40 d lang in einer Peuchtkaramer stehengelassen. In der 

Peuchtkammer wird f olgender Behandlungszyklus ablaufen 

gelassen: 

Temperatur 35 °C Temperatur 25 °C 

relative Peuchtigkeit 85 $ J=2 relative Peuchtigkeit 60 $> 
Dauer 16 3a Dauer 8 h. 

Each 40 Tagen wird der Karton geoffnet una die Probe des 
kornigen Wasch- oder Reinigungsmittels sorgfaltig auf 
ein Sieb einer Masclienweite von 4*7 mm geschuttet. Da- 
nach wird das Sieb schwach geschiittelt . Die auf dem 
Sieb verbliebenen Pulverteilchen werden gevogeru 
Schliefllich wird das prozentuale Gewicht der auf dem 
Sieb verbliebenen Pulverteilchen f bezogen auf das Ge- 
samtgewicht der in dem Waschmittelkarton verpackten 
Pulverteilchen, errechnet, 

Beispiele 

Bs werden folgende drei Arten von Wasch- oder Reini- 
gungsmittelauf schlammungen zubereitet : 

1 . Auf schlammung (A) eines Peststoff gehalts von 62 # 
und eines Wassergehalts von 38 
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Zusammensetzung des Peststoffanteils . % 

Natriumsalz eines von geh&rtetem Palm- 

81 herrtilirenden a-Sulf of etts&uremethyl- 

esters 30 

Talgfettsaureseife 20 

Natriumcitrat 10 

Natriumsulfat Rest 



2. Auf schlaaamung (B) eines Peststoff gekalts von 68 # 
und eines Wassergehalts von 32 % 

Zusammensetgung des Peststoffanteils # 

Talccf ettsaureseife 50 
Natriumsilikat (Si0 2 /Na 2 0 = 2,2) 6 
Natriumcarbonat Rest 

3. Aufschlammung (C) eines Peststoffgehalts von 60 # 
und eines Wassergehalts von 40 % 

Zusammensetgung des Peststoffanteils # 



Natriumsalz eines von gehartetem Palm- 

51 abgeleiteten oc-Sulf of ettsauremethyl- 

esters 10 

Talgf ettsSureseif e 40 

Natrinmcitrat 3>3 

Batriumcarbonat 26 

ffatriumsilikat (Si0 2 /ffa 2 0 = 2,2) 4 

Natriumsulfat Rest 

Die Auf schlammungen (A), (B) und (C) verden unter den 
in der folgenden Tabelle angegebenen Bedingungen spriili- 
getrocknet. Hierbei vd.rd ein G^genstromspriilrtrockner 
einer HeiBluf teixaaBtemperatur von 300 - 350°C und einer 
HeiBluftauslaBtemperatur von 100 - 150°C verwendet* 



Von den erhaltenen kbrnigen Wascli- oder Reinigungsmit- 
teln verden der prozentuale Gehalt an Disalz und die 
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prozentuale Menge an verbackenem Wasch- Oder Reinigungs- 
mittel ermittelt. Die hierbei erhaltenen Ergebnisee fin- 
den sich ebenfalls in der folgenden Tab ell e. 

Dex Wassergehalt dee jjeweiligen kornigen Wasch- oder 
ReinigungBmittels betragt 5 - 5 
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